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@ Filter aus Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff 

© Die Erfindung betrifft Filter aus Filterpapier oder aus 
papierartigem Vliesstoff, die teilweise oder vollstandig 
aus faserformigem cellulosehaltigen Material bestehen. 
Ausgehend von den Nachteilen des bekannten Standes 
der Technik, sollen Filter geschaffen werden, die sich 
durch eine hohe Filterkapazitat auszeichnen und zusatz- 
lich noch in der Lage sind, unerwunschte Fremd- oder Be- 
gleitstoffe im Filtermedium aufzunehmen und zu binden. 
Als Losung wird ein Filter vorgeschlagen, bei dem das 
cellulosehaltige Material zumindest teilweise mit Harn- 
stoff carbamidiert und mit Phosphorsaure oder Ammoni- 
umphosphat phosphoryliert ist, bis zu einem in Form von 
Carbamidgruppen vorliegenden Stickstoffgehalt von 1 
bis 4% und einem Phosphorgehalt von 3 bis 8%. Ferner 
wird ein geeignetes Herstellungsverfahren vorgeschla- 
gen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Filter aus Filterpapier oder aus pa- 
pierartigem Vliesstoff, die teilweise oder vollstandig aus fa- 
serfbrmigem cellulosehaltigem Material bestehen. 5 

Filterpapier ist aus Zellstoff, Kunststoff- oder Cilasfasem 
hcrgeslelltcs Papier fur die Filtration in Haushalt, Tcchnik 
und fur Analyscn. Papicrartigc Vlicsstoffe sind Vcrbunds- 
tofFe aus faserformigem cellulosehaltigem Material. Aus 
Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff werden z. B. Fil- io 
tertiiten oder durch Wickeln oder Falten Filterpatronen her- 
gestellt. Die so hergestellten Filter werden nach einmaligem 
Gebrauch weggeworfen. Bei den als Wegwerfartikel zur 
Anwendung kommenden Filtern ist es erstrebenswert, daB 
dicsc aus Umwcltschutzgrundcn biologisch abbaubar sind. 15 
Dies wird abcr nur errcicht, wenn die Filter ausschlicBlich 
aus Cellulose bestehen. 

Im allgemeinen dienen Filter zum Abtrennen von Fest- 
stoffpartikeln von Gasen oder Flussigkeiten. Insbesondere 
bei der Filtration waBriger Medien ist es jedoch haufig er- 20 
strebenswert, auch bestimmte Ionen mit abzutrennen, ent- 
weder um einen zusatzlichen Reinigungseffekt zu erzielen, 
oder eine Anreicherung im Filterpapier zu erzielen. Das be- 
trifft besonders toxischc Schwcrmctallc sowic Hartebildner 
iin Trinkwasser und die Konzentrierung von Metallspuren 25 
aus groBeren Wasserproben zur einfacheren analytischen 
Erfassung. 

Bisher sind keine Fasern fur Filtermaterialien bekannt, 
die einerseits eine ausreichende Kapazitat zur Aufnahme 
von Hartebildnern aufweisen, um bei ublichen Wasserharten 30 
eine nennenswerte Verbesserung bei der Getrankebereitung 
zu leisten und andererseits Schwermetalle hinreichend fest 
zu binden, um bei den moglichcn geringen Konzentrationcn 
eine merkliche Geschmacks verbesserung zu bewirken. Han- 
delsubliche Systeme zur Verbesserung der Trinkwasserqua- 35 
litat haben daher als Kemstiick eine mit Ionenaustauschem 
gefullte Patrone. Derartige Patronen bringen aber bekannt- 
lich Probleme durch die Vermehrung von Keimen, wenn das 
wassergefullte System nicht durchstromt wird und belasten 
die Umwelt durch ihr nur unvollstandig zu realisierendes 40 
Recycling. 

Der Erfindung lag die Aufgabc z.ugrundc, Filter aus Fil- 
terpapier oder papierartigem Vliesstoff zu schaffen, die sich 
durch eine hohe Filterkapazitat auszeichnen und zusatzlich 
in der Lage sind, unerwiinschte Fremd- oder Begleitstoffe 45 
im Filtermedium, wie z. B. Hartebildner oder Schwerme- 
talle, aufzunehmen und zu binden. Ferner ist es Aufgabe der 
Erfindung geeignete Verfahrensweisen zur Herstellung der 
Filter zu schaffen. 

ErfindungsgcmaB wird die Aufgabc durch die im An- 50 
spruch 1 angegebenen Merkmale gelost. Die Merkmale zu 
den vorgeschlagenen Verfahrensweisen zur Herstellung der 
Filter sind Gegenstand der Anspruche 2 bis 13. 

Die Filter aus Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff 
bestehen teilweise oder vollstandig aus faserformigem eel- 55 
lulosehaltigem Material. Durch eine spezielle Behandlung 
des cellulosehaltigen Materials, entweder vor oder nach der 
Herstellung des Filtcrpapicrs, werden die Eigcnschaften der 
Filter wcscntlich vcrbesscrt. ErfindungsgcmaB crfolgt die 
Behandlung derarl, daB das cellulosehaltige Material zumin- 60 
dest teilweise mit Harnstoff bis zu einem in Aminomethan- 
saureestergruppen (Carbamidgruppen) gebundenen Stick- 
stoffgehalt von 1 bis 4% carbamidiert und mit Phosphor- 
saure oder Ammoniumphospat bis zu einem Phosphorgehalt 
von 3 bis 8% phosphoryliert ist. 65 

Aus so modifiziertem cellulosehaltigem Material herge- 
stellte Filter besitzen auBer einer hohen Filterkapazitat zu- 
satzlich noch die besonderen Eigenschaften, Hartebildner 



sowie toxische und geschmacks beeintrachtigende Schwer- 
metalle zu binden. Durch diese Behandlung wird auch eine 
verbesserte Quellbarkeit der Cellulosefasem und dadurch 
ein breiteres An wendungsgebiet fur die Filter erreicht. Diese 
konnen bevorzugt zur Abtrennung mechanischer Verunrei- 
nigungen aus Flussigkeiten und Gasen eingesetzt werden. 
Im Falle zu filtricrcndcr waBriger Losungen besitzen die Fil- 
ter die vortcilhaflc Eigenschaft, die Kationcn ioncnbildcn- 
der Verunreinigungen gegen Natrium oder Ammoniumio- 
nen auszutauschen. 

Aufgenommen werden insbesondere mehrwertige Kat- 
ionen (Hartebildner, Schwermetalle usw.) aber auch kationi- 
sche Tenside, quarternare organische Ammoniumverbin- 
dungen usw. Andere Einsatzgebiete sind die Entstaubung, 
Wasscrtcchnik, insbesondere in Wasscrleitungcn, als Euft-, 
Kaffcc-, Rauch- oder Staubfiltcr. 

Aus den behandelten Cellulosefasem konnen in an sich 
bekannter Weise Filterpapier oder papierartiger Vliesstoff 
entweder ausschlieBlich aus Cellulosefasem oder in Abmi- 
schungen mit anderen geeigneten Ausgangsstoffen fur der- 
artige Filter, wie z. B. Kunststoffen oder Glasfasem, herge- 
stellt werden. 

Aus dem Filterpapier oder dem papierartigen Vliesstoff 
konnen dann untcrschicdlichc Arten von Filtcm produzicrt 
werden, wie z. B. Filtertuten oder Patronen filter. Die Filler 
werden in der Regel als Einwegfilter verwendel. Filter, die 
ausschlieBlich aus Cellulose und/oder dem erfindungsge- 
maB modifizierten cellulosehaltigen Material bestehen, ha- 
ben den Vorteil, daB sie biologisch vollstandig abbaubar 
sind. 

Als Cellulosefasem konnen alle fur die Papierherstellung 
geeigneten Fasem mit einem hohen Cellulosegehalt, wie 
z. B. Baumwoll-Linters, Sulfat- und Sul fi t-Zcllstoffc aus 
verse hiedenen Holzem, Recyclingfasem aus Altpapier, ein- 
gesetzt werden. 

Hinsichtlich der durchzufuhrenden Phosphorylierungs- 
und Carbarnidierungsreaktionen ergeben sich folgende 
Moglichkeiten: 

- Behandlung des gesamten cellulosehaltigen Aus- 
gangsmaterials vor der Herstellung des Filterpapicrs 
oder des papicrhaltigen Vliesstoffes; 

- Behandlung einer Teilmenge des erforderlichen 
Ausgangsmaterials an Cellulose vor der Herstellung 
des Filterpapiers bzw. des papierartigen Vliesstoffes 
und nachfolgendem Abmischen dieser Teilmenge mit 
unbehandeltem cellulosehaltigem Fasermaterial und 

- Herstellung des Filterpapiers oder des papierartigen 
Vliesstoffes in an sich bekannter Art und Weise und 
nachtragliche Behandlung der Filterpapier- oder Vlics- 
stoffbahn durch die Phosphorylierung und Carbamidie- 
rung. 

In Abhangigkeit vom Einsatzzweck der Filter konnen 
verschiedene Phosphorylierungs- und Carbamidierungs- 
grade innerhalb der angegebenen Bereichsgrenzen fur den 
Stickstoff- und den Phosphorgehalt eingestellt werden. 

Die Phosphorylierung und Carbarn idicrung des cellulose- 
haltigen Ausgangsmaterials fiirdic Herstellung des Filterpa- 
piers oder des papierartigen Vliesstoffes wird unler folgen- 
den Bedingungen durchgefuhrt. 

Wesentlich ist, daB das cellulosehaltige Fasermaterial vor 
der Phosphorylierungs- und Carbamidierungsreaktion in 
eine besonders reaktionsfahige Form gebracht wird. 

Diese sogenannte Aktivierung erfolgt durch Einstellen ei- 
nes Feuchtigkeitsgehaltes der cellulosehaltigen Fasern auf 
einen Wert von iiber 30%, insbesondere durch Zugabe von 
Wasser. Das cellulosehaltige Ausgangsmaterial hat ubli- 
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cherweise bereits einen Wassergehalt von 5 bis 25%. Um die 
gewiinschte Aktivierung zu erreichen, ist es erforderlich, 
daB das cellulosehaltige Fasermaterial uber einen langeren 
Zeitraum der Einwirkung von Wasser ausgesetzt wird. Die 
Zeitdauer ist im wesentlichen abhangig vom bereits vorlie- 5 
genden Feuchtigkeitsgehalt des Materials. 

Die Rcaktionspartner Phosphorsaurc oder Ammonium- 
phosphat und Harnstoff miisscn in das cellulosehaltige Ma- 
terial so eingemischt werden, daB diese nach Beendigung 
des Mischprozesses gleichmaBig verteilt vorliegen. Neben to 
der erwahnten Aktivierung ist besonders auf eine gleichma- 
Bige Verteilung der Reaktionspartner in dem cellulosehalti- 
gen Fasermaterial zu achten. 

Eine unbedingte Notwendigkeit der Einhaltung einer be- 
stimmtcn Rcihcnfolgc bci der Zugabc der Rcaktionspartner 15 
bestcht nicht. 

Die Aktivierung kann vorteilhaft mit dem Vermischen mit 
Harnstoff und/oder Phosphorsaure oder Ammoniumphos- 
phat kombiniert werden. Aus den zuzusetzenden Mengen an 
Harnstoff und/oder Phosphorsaure oder Ammoniumphos- 20 
phat und der fur die Aktivierung vorbestimmten Wasser- 
menge wird gegebenenfalls unter Erwarmen bis auf eine 
Temperatur von 6()°C eine klare Losung dieser Komponen- 
tcn gcbildct, die an Stcllc von Wasser zur Aktivierung des 
cellulosehaltigen Fasennaterials eingesetzt wird. Wahrend 25 
der Aktivierungszeit muB darauf geachtet werden, daB kein 
Wasserverlust eintritt. 

Ein wesentlicher Verfahrensschritt besteht darin, daB vor 
der eigentlichen Phosphorylierung und Carbamidierung die 
im Reaktionsgemisch zwecks Aktivierung vorhandene 30 
Feuchtigkeit nahezu vollstandig ausgetrieben wird. Dies er- 
folgt durch Erhitzen des Gemisches auf Temperaturen von 
60 bis 100°C und gleichzcitiges Anlcgcn von Vakuum. Erst 
wenn das Wasser abdestilliert ist, darf die nachfolgende 
Phosphorylierungs- und Carbamidierungsreaktion eingelei- 35 
tet werden, die ebenfalls unter Vakuum durchgefuhrt wird. 

Die Durchfuhrung dieser Reaktion unter Vakuum fuhrt zu 
einer Reihe von entscheidenden Vorteilen. Von groBer Be- 
deutung ist die gegeniiber der Durchfuhrung unter Normal- 
druck moglich Absenkung der Reaktionstemperatur um 40 
etwa 40°C. Dadurch werden Neben re aktionen von Phos- 
phorsaure oder Arrmioniumphosphat und Harnstoff deutlich 
vermindert sowie Zersetzungsreaktionen der cellulosehalti- 
gen Fasermaterialien unterdriickt. So ist es moglich, die Ein- 
satzmengen der Reaktionskomponenten Harnstoff und 45 
Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat zu verringern. In- 
folge der niedrigen Reaktionstemperaturen und der geringen 
Einsatzmengen an Phosphorsaure bzw. Ammoniumphos- 
phat. und HarnstofT wird cine schonende Bchandlung des 
cellulosehaltigen Materials wahrend der Durchfuhrung der 50 
Phosphorylierung und Carbamidierung gewahrleistet. Da- 
durch bleiben die Strukturen und mechanischen Eigenschaf- 
ten der cellulosehaltigen Fasermaterialien bei der Umset- 
zung weitgehend erhalten, was fur die Papier- oder Vlieser- 
zeugung sehr wichtig ist. 55 

Weiterhin ist es wichtig, Reaktionszeiten von mindestens 
15 Minuten einzuhalten. Bei geringeren Reaktionszeiten 
wird 7.. B. die cingcsctztc Phosphorsaurc un vollstandig um- 
gesctzt, und insbesonderc ist der Sticks toff gchalt zu nicdrig. 
AuBerdem hat sich herausgestellt, daB nach zu langen Reak- 60 
tionszeiten, d. h. oberhalb vier Stunden, die Sorptionskapa- 
zitat deutlich nachlaBt, wobei offensichtlich die bekannten 
Kondensationsreaktionen der Phosphatgruppen untereinan- 
der zu Diphosphaten usw. ablaufen. 

Nach Beendigung der Reaktionszeit wird das Reaktions- 65 
produkt in an sich bekannter Weise auf Normaltemperatur 
abgekiihlt, und die Verunreinigungen werden ausgewa- 
schen. 



Als Phosphorsaure kann jede beliebige technische Quali- 
tat, insbesondere die handelsubliche 85%ige, eingesetzt 
werden. An Stelle aller oder eines Teits der Phosphorsaure 
konnen auch aquivalente Mengen der Ammoniumphosphate 
eingesetzt werden. Harnstoff eignet sich vorzugsweise in 
prillierter Form, jedoch ist auch jede andere technische Han- 
dclsware gecignet. 

EnLsprcchcnd der vorgcschlagenen Verfahrens weise fiih- 
ren bereits geringe Einsatzmengen an HarnstofT und Phos- 
phorsaure oder Ammoniumphosphat zu Fasern mit hoher 
Sorptionsleistung. Dies betrifft sowohl die Sorptionskapazi- 
tat als auch die Festigkeit, mit der insbesondere Schwerme- 
talle gebunden werden. 

Die Phosphorylierung und Carbamidierung von bereits 
hcrgcstelltem bahnformigem Filtcrpapicr oder papicrarti- 
gem Vliesstoff aus cclluloschaltigcm Material erfolgt unter 
folgenden Bedingungen. Dieses Ausgangsmaterial wird mit 
einer Losung von Phosphorsaure und/oder Ammonium- 
phosphat in Wasser in einem Molverhaltnis Harnstoff zu 
Phosphor von 2,5 : 1 bis 4,5 : 1 behandelt, wobei die Was- 
sermenge so eingestellt wird, daB im cellulosehaltigen Aus- 
gangsmaterial 1 bis 8 Mol Phosphor je kg Cellulose verblei- 
ben. Das Ausgangsmaterial kann ein- oder beidseitig durch 
Bcstrcichcn mit der Tx>sung behandelt werden oder wird in- 
nerhalb einer taktweise arbeilenden Anlage in einem L6- 
sungsbad getrankt. 

Durch eine nachfolgende Vakuumbehandlung bei gleich- 
zeitiger Erwarmung des Ausgangsmaterials auf eine Tempe- 
ratur von 60 bis 100°C wird das Wasser vollstandig ausge- 
trieben. Danach erfolgt die Phosphorylierung und Carbami- 
dierung, ebenfalls unter Vakuum und bei einer Temperatur 
125 bis 155°C, wahrend einer Reaktionszeit von mindestens 
15 Minuten. 

Das phosphorylierte und carbamidierte Ausgangsmaterial 
wird anschlieBend abgekiihlt, phosphatfrei gewaschen und 
abschlieBend getrocknet. Aus dem modifizierten Filterpa- 
pier bzw. Vliesstoff werden dann in an sich bekannter Weise 
die jeweiligen Filter durch Ausstanzen, Falten und Wickeln 
hergestellt. 

Bei Filtern, die im Trinkwasserbereich eingesetzt werden, 
wird vor dem Waschcn und Trockncn des phosphorylicrten 
und carbamidiertcn cellulosehaltigen Materials die vorlie- 
gende Ammonium-Form durch Behandlung mit einer Koch- 
salzlosung in die Natrium-Form uberfuhrt. Die Behandlung 
erfolgt entweder an modifizierten Fasem vor der eigentli- 
chen Papierherstellung oder an dem modifizierten Filterpa- 
pier bzw. dem Vliesstoff. 

Bcispicl 1 

100 g als pappartige Bahnen vorliegende Baumwoll-Lin- 
ters (Linters 503 der Fa. Buckeye Mephis) wurden in Stucke 
zerschnitten und mit einer bei 60°C erzeugten Losung aus 
74,7 ml Wasser, 61,4 g 85%iger Phosphorsaure und 111,3 g 
Harnstoff in einer Schale iibergossen und des ofteren umge- 
schwenkt. Nachdem die Losung vollstandig und gleichma- 
Big aufgesogen war, wurde luftdicht abgedeckt und eine 
Stundc bci Zimmcrtempcratur aufbewahrt. AnschlieBend 
wurde die Schale in einen Vakuumtrockcnschrank gcstcllt, 
ein Vakuum von 40 Torr angelegt und bei 90 bis 100°C ge- 
trocknet. Als kein Wasserdampf mehr abzusaugen war, 
wurde die Temperatur auf 140°C gesteigert und 1,5 Stunden 
gehalten, wobei das Vakuum aufrechterhalten wurde. Es er- 
gaben sich 191,8 g eines auBerlich unveranderten Reakti- 
onsproduktes, das in Wasser angeriihrt, abfiltriert und bis zur 
Phosphatfreiheit des Waschwassers gewaschen wurde. Das 
Produkt wurde im Trockenschrank bei 110°(^ getrocknet, 
wobei sich 149,3 g Ausbeule ergaben. 
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Eine Probe des so gewonnenen Fasermaterials wurde 
durch Waschen mit konzentrierter Kochsalzlosung von der 
Ammonium-Form in die Natrium-Form uberfuhrt, salzfrei 
gewaschen und anschlieBend getrocknet. Die Elementarana- 
lyse dieser Probe ergab einen Phosphorgehalt von 5, 6% und 5 
einen Stickstoffgehalt von 1,3%. 

Das so hcrgcstclltc Fascnnaterial wurdcn nachfolgcnd auf 
seine Sorplionscigcnschaflcn untersucht. 

Die Bestimmung der Sorptionsgleichgewichtsdateh er- 
folgte nach folgender Methode: 250 ml MaBkolben wurden 10 
mit den Faserproben (0,1 bis 0,025 g) und jeweils 1 bis 5 ml 
m/10 Losungen von Salzen der Metalle Cu, und Ca be- 
schickt, aufgefullt, mit Magnetriihrstab versehen und 3 
Stunden bei Zimmertemperatur geriihrt. Nach dem Absitzen 
wurdcn die Losungen dekantiert, ihr pH bestimmt und kom- 15 
plcxomctrisch ihr Metal lgchalt crmittclt. Aus den so crhaltc- 
nen Gleichgewichtskonzentrationen in der Losung und der 
durch die Zugabe von Metallsalzlosungen festgelegten Aus- 
gangskonzentrationen wurden die Gleichgewichtskonzen- 
trationen an der Faser errechnet. Durch Zugabe entsprechen- 20 
der Mengen Salpetersaure vor dem Auffullen der MaBkol- 
ben wurde pH = 4,5 bei der Sorption eingestellt. Mehrere 
Kontrollmessungen der Gleichgewichtskonzentrationen in 
der Losung mittels Atomabsorptionsspcktroskopic (A AS) 
ergaben Abweichungen im Bereich der MeBgenauigkeil und 25 
bestatigten so die VerliiBlichkeit komplexometrischer Ana- 
lysen bei den Sorptionsuntersuchungen. 

Die so ermittelte Sorptions-Kapazitaten betrug fur Kupfer 
100,1 mg Cu/g Faser und flir Calcium 62,9 mg Ca/g Faser. 

Die Festigkeit der Sorption wurde an Hand der Gleichge- 30 
wichtsdaten bei niedrigen Gleichgewichtskonzentrationen 
(unter 10 mg/1) in der Losung bestimmt (ebenfalls bei Zim- 
mertemperatur und pH 4, 5). Zur bessercn Ubcrsichtlichkcit 
der Daten wurde der an sich iibliche melallspezifische 
Gleichge wichtskoeffizient K Me nach der Formel 35 

Kmc = Cs/Q 
berechnet. 

Dabei ist C s die Gleichgewichtsmetallkonzentration im 40 
Sorbcns in mg/g und Ci die Gleichgcwichtskonzentration an 
Metal I in der Losung in mg/1. 

Fur die Faserprobe ergab sich 



Kcu = 47l/g 
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Die Faserprobe wurde mit der gleichen Gewichtsmenge 
unbehandelter Baumwoll-Linters vermischt und in her- 
kommlichcr Wcisc zu cincm Filtcrpapicr vcrarbeitct. Ein 
1,5 g schwercs Stuck (12 cm Durchmcsscr) da von wurde 50 
zum Filtrieren von einem Liter eines Leitungswassers mit 
l0,l°dH und einem Kupfergehalt von 0,3 mg/l benutzt. Es 
resultierte ein Filtrat mit 0,4°dH und einem Kupfergehalt 
von 0,01 mg/1. 

55 

Bei spiel 2 

100 g Filtcrpapicr bestchend aus FichtcnzcllstofT fur La- 
borzwecke, die als Blatter im A4-Format vorlagen, wurdcn 
auf eine Unterlage gelegt und gleichmaBig mit einer Losung 60 
von 28,3 g Ammoniumphosphat und 50,9 g Harnstoff in 
126 ml Wasser bestrichen, wobei die gesamte Losungs- 
menge verbraucht wurde. Nach 30 Minuten wurden die Un- 
terlagen mit den Blattern in einen Vakuumtrockenschrank 
gelegt, ein Vakuum von 50 Torr angelegt und durch Erwar- 65 
men auf 100°C alles Wasser ausgetrieben. Es wurde binnen 
30 Minuten auf 155°C erhitzt, diese Temperatur 30 Minuten 
gehalten, dann rasch beliiftet und abgekuhlt. Es resultierten 



137,7 g Produkt, das durch vorsichtiges Waschen unter Er- 
halt der ursprunglichen Form phosphatfrei gewaschen wer- 
den konnte. Nach dem Trocknen der Blatter bei 110°C im 
normalen Trockenschrank resultierten 121,0 g behandeltes 
Filterpapier. 

Die Elementaranalyse nach dem XJberfuhren in die Na- 
Fonn wie in Bcispicl 1 ergab einen Phosphorgehalt von 
3,3% und einen Stickstoffgehalt von 1,9%. 

Die analog Beispiel 1 ermittelte Sorptionskapazitat ergab 
fur Kupfer 66,7 mg Cu/g Filter und fiir Calcium 44,1 mg 
Ca/g Filter. Der Gleichgewichtskoeffizient fiir Kupfer be- 
tragi 

Kcu = 461/g. 

Durch einen aus dem Produkt gcschnittcncn Rundfiltcr 
von 10 cm Durchmesser mit einem Gewicht von 1,9 g 
wurde 1 Liter Leitungswasser mit einer Harte von 16,2°dH 
und 0,1 mg Kupfer/l filtriert. Das Filtrat wies nur noch eine 
Harte von 4,6°dII auf und der Kupfergehalt war auf 
0,005 mg Cu/i gesunken. 

Patentanspriiche 

1. Filter aus Filterpapier oder papierartigem Vlies- 
stoff, die leilweise oder vollstandig aus faserfonnigem 
cellulosehaltigem Material bestehen, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das cellulosehaltige Material zu- 
mindest teilweise mit Harnstoff carbamidiert und mit 
Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat phosphory- 
liert ist, bis zu einem in Form von Carbamidgruppen 
vorliegenden Stickstoffgehalt von 1 bis 4% und einem 
Phosphorgehalt von 3 bis 8%. 

2. Verfahren zur Herstellung von Filterpapier oder pa- 
pierartigem Vliesstoff aus faserfSrmigem cellulosehal- 
tigem Material fur Filter nach Anspruch 1, gekenn- 
zeichnet durch folgende Verfahrensschritte: 

a) Aktivierung des cellulosehaltigen Materials, 
indem dieses auf einen Feuchtigkeitsgehalt von 
30 bis 100% eingestellt wird und dieser wahrend 
einer Zeitdauer von mindestens einer Stundc auf- 
rcchtcrhalten wird, 

b) Zugabe von Phosphorsaure oder Ammonium- 
phosphat in einer Menge von 1 bis 8 Mol je kg 
wasserfreiem cellulosehaltigem Material, 

c) Zugabe von Harnstoff in einem Molverhaltnis 
zu Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat von 
2,5 : 1 bis 4,5 : 1, 

d) Vcrmischcn der Komponcntcn Harnstoff und 
Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat mit 
dem aktivierten cellulosehaltigen Material, so- 
lange bis die Komponenten gleichmaBig verteilt 
sind, 

e) Verdampfen der in dem gemaB den Verfahren s- 
schritten a) bis d) gebildeten Gemisch enthaltenen 
Feuchtigkeit durch Erhitzen des Gemisches auf 
eine Temperatur von 60 bis 100°C bei gleichzeiti- 
gem Anlcgcn eines Vakuums, 

f) Durchfiihrung einer Phosphorylicrung und 
Carbamidierung durch Erhitzen des Gemisches 
auf eine Temperatur von 125 bis 145°C bei gleich- 
zeitigem Anlegen eines Vakuums unter Einhal- 
tung einer Reaktionszeit von ein bis vier Stunden 
und 

g) Abkuhlung des Reaktionsproduktes auf Nor- 
maltemperatur und Auswaschen der Verunreini- 
gungen. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
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net, daB zur Aktivierung des cellulosehaltigen Materi- 
als diesern eine vorbestimmte Menge an Wasser zuge- 
setzt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 oder 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB dem aktivienen cellulose- 5 
haltigen Material zuerst die Phosphorsaure oder Am- 
inoniumphosphat zugcsctzt und glcichmaBig vcrtcilt 
wird und anschlicBcnd dcr HarnstofT. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Mischzeiten zum Ein- io 
mischen der Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat 
und des HarnstorTes jeweils mindestens 15 min betra- 
gen. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Rcaktionskomponcnten 15 
Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und Harn- 
stofT bei Raumtemperatur mit dem cellulosehaltigen 
Material vermischt werden. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB Phosphorsaure oder Am- 20 
moniumphosphat und/oder Hamstoff mit der zur Akti- 
vierung bestimmten Wassermenge vermischt werden 
und die so erhaltende Losung zur Aktivierung mit dem 
cellulosehaltigen Material vermischt wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich- 25 
net, daB das Vennischen der Phosphorsaure oder Am- 
moniumphosphat und/oder des HarnstorTes mit dem 
Wasser unter Erwarmen auf Temperaturen bis zu 60°C 
durchgefuhrt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 oder 8, da- 30 
durch gekennzeichnet, daB das cellulosehaltige Mate- 
rial vor der Aktivierung auf die Temperatur der Losung 
von Hamstoff und/oder Phosphorsaure oder Ammoni- 
umphosphat in Wasser erwannl wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 9, da- 35 
durch gekennzeichnet, daB das cellulosehaltige Mate- 
rial aus einem Gemisch verschiedener Materialien ge- 
bildet wird. 

11. Verfahren zur Herstellung von Filterpapier oder 
papierartigem VliesstofT aus faserfbrmigem cellulose- 40 
halligcm Materia! fur Filter nach Anspruch 1, gekenn- 
zeichnet durch folgendc Verfahren sschri tic: 

a) Herstellung von cellulosehaltigem Filterpapier 
oder papierartigem VliesstofT als bahn- oder blatt- 
formiges Ausgangsmaterial in an sich bekannter 45 
Weise, 

b) Behandeln des nach Verfahrensschritt a) erhal- 
tenen Ausgangsmaterials mit einer Losung von 
HarnstofT und Phosphorsaure und/oder Ammoni- 
umphosphat in Wasser in einem Mol vernal tnis 50 
HarnstofT zu Phosphor von 2,5 I bis 4,5 : 1, wobei 
die Wassermenge so eingestellt wird, daB im cel- 
lulosehaltigen Ausgangsmaterial 1 bis 8 Mol 
Phosphor je kg Cellulose verbleiben, 

c) einer nachfolgenden Vakuumbehandlung und 55 
Erwarmung des Ausgangsmaterials auf eine Tem- 
peratur von 60 bis 100°C, um das Wasser vollstan- 
dig auszutrciben, 

d) Durchfuhrung einer Phosphorylicrung und 
Carbamidierung des gemaB den Verfahrensschrit- 60 
ten b) und c) behandelten Ausgangsmaterials bei 
einer Temperatur von 125 bis 155°C unter Va- 
kuum und wahrend einer Reaktionszeit von min- 
destens 15 Minuten und 

e) anschlieBendem Abkuhlen und phosphatfrei 65 
Waschen und abschlieBendern Trocknen des be- 
handelten Ausgangsmaterials. 

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 11, da- 



durch gekennzeichnet, daB das angelegte Vakuum auf 
einen Wert von 50 bis 200 Torr eingestellt wird. 
13. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, da- 
durch gekennzeichnet, daB das phosphorylierte und 
carbamidierte cellulosehaltige Fasermaterial vor dem 
Waschen und Trocknen durch Behandlung mit einer 
Kochsalzlosung von dcr Ammonium-Form in die Na- 
trium-Form urngewandelt wird. 



- Leerseite - 



